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Paten tansprttc he 
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5. 



Verfahren zur Herstellung von Natrlumpercarbonatkfirn* 
Chen durch ImprSgnleren von Keimen, die gerlngere Ab- 
messungen aufveisen als die herzustellenden KSrnchen, 
mit elner Natrlunipercarbonat enthaltenden vSArigen Pha- 
se und Verdanpfen des in der wSfirigen Phase enthaltenen 
Hassers in einem Wirbelschichttroclcner, d a d u r c h 
gekennzeichnet , daS man mindestens ein 
Xondensierties Alkalimetall- oder Ainmonium-phosphat in 
den Wlrbelschlchttrockner einfiihrt. 

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafi man als Phosphat ein Metaphosphat 
verwendet. 

Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafi man als Metaphosphat Natrivonhexa* 
metaphosphat verwendet. 

Verfahren nach ein«n der Anspriiche 1 bis 3, dadurch 
gekennzeichnet , dafi roan das Phosphat in 
einer solchen Menge in die Wirbelschicht einffihrt, dafi 
der Phosphatgehalt der gebildeten Natriunpercarbonat* 
k5mchen zwischen 0,01 und 50 g/kg liegt. 

Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekenn* 
zeichnet, dafi man das Phosphat in einer solchen 
Menge einftthrt, dafi KOmchen mit einen Phosphatgehalt 
zwischen 0, 1 und 20 g/kg gebildet verden. 

Verfahren nach einem der Ansprtiche 1 bis 5, dadurch 
gekennseiehnet . daft man als Keime mit g - 
rlngeren Abnessungea kleine Hatriunpercarbonatt il hen 
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verwendet . 

7. Verfahren nach eineni der AnsprUche 1 bis 6, dadurch 
gekennzeichnet , dafi man das ImprSgnieren 
und Verdan^fen gleichzeitig in dem Wlrbelschichttrockner 
bevirkt , 

8. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 7, dadurch 
geXennzeichnet , dafi man das Impragnieren 

in der Weise bewirkt, dafi man eine wSfirige Wasserstoff- 
peroxidlbsung und eine wSfirige Natriumcarbonatl5sung in 
den Wirbelschich^trockner einfUhrt. 

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekenn- 
zeichnet^ dafi das Phosphat mindestens in einer 
der beiden LOsungen geldst ist, die in d« Wiribelschichttrodc- 
ner eingeffihrt verden. 

10. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekenn- 
zeichnet* dafi man das Phosphat in der Natrium- 
carbonatlosung 15st. 

11. Verfahren nach einem der Ansprtiche 8 bis lo, dadurch 
gekennzeichnet , dafi man die beiden Ldsun- 
gen mlt Hilfe der gleichen Einspritzdiise einfUhrt. 

12. Verfahren nach einm der Ansprtiche 1 bis 11, dadurch 
gekennzeichnet , dafi man die Temperatur-^ der 
Wirbelschicht zvischen 35 und 95®c hSlt. 

13* Natriuii3>ercarbonat enthaltende Kdrnchen, dadurch 

gekennzeichnet* dafi sie 0,001 bis 5 6ev.-x 
mindestens eines kondensierten Alkalimetall- oder Anitio- 
nium-phosphats enthaltea. 
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14. K5rnchen nach Anspruch 13, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB sie 0,01 bis 2 Phosphat 
enthalten. 

15. KSrnchen nach Anspruch 13 oder 14, dadurch 
gekennselchnet , dafi sie als Phosphate ein 
Netaphosphat enthalten. 

16. K6mchen nach Anspruch 15, dadurch gekenn- 
Z6ichnet, dafi sie als Metaphosphat ein Hexameta- 
phospha^ enthalten. 
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Die Er£lndung betrifft eln Verfahren zur Herstellung von 
Natriumpercarbonatk5rnchen sovle die bei dieseni Verfahren 
erhaltenen Natrluiqpercarbonatk5mchen • 

Die bei dem erfindungsgemcifien Verfahren gebildeten Natrium- 
percarbonatkSmchen werden insbesondere in Waachmittelpul- 
vem verwendet* 

Es ist bereits eine Vielzahl von Verfahren zur Herstellung 
von Natriunpercarbonatkdmchen vorgeachlagen worden, die Je- 
doch in der Mehrzahl der FSlle zu Komchen fUhren, die im 
Vergleich zu den anderen Bestandteilen des Waschmittelpul- 
vers eine ungenUgende Abriebfestigkeit bzw. BestSndigkeit 
gegen Zerkleinerung oder LagerungsbestSndigkeit besitzen. 

Bin interessantes Verfahren zur Herstellung von Natriun^r- 
carbonat in Form von Komchen, das es ermdglicht, die oben 
erwtthnten Nachteile zu Uberwinden, besteht darin, in eine 
Wlrbelschicht, die Keime enthSlt, deren Abmessungen gerin- 
ger sind als die der herzustellenden K5rnchen, eine Wasser- 
stoffperoxidldsung und eine Natriumcarbonatlttsung einzufiih- 
ren (siehe die bekanntgemachte FR-PS 2 076 430) • Hit Hilfe 
dieses Verfahrens erhSlt man KSmchen, die wesentlich ab- 
rlebf ester sind als die mit anderen Verfahren gebildeten, 
Dennoch zeigt dieses Verfahren technologische Nachteile. 
So ist es« Venn man Jede der L6sungen mit Hilfe einer eige- 
nen EinspritzdUse in die Wirbelschicht einspritzt« schwie- 
rlg, in der Wirbelschicht eine ausreichend innige Mischung 
d« beiden Lttsungen zu erreichen« was erforderlich ist, um 
vttlllg hcxnogene K6mchen zu bildeh. Wenn man andererseits 
die beiden LSsungen gemeinsam durch ein und dieselbe Ein- 
spritzdUse in die Wirbelschicht einspritzt* erfolgt eine 
unerwttnschte Kristallisation in der EinspritZjattse*. was zu 
VtestQpfungen ftthrt und h&uf ige Betriebsunterbrechungen 
ter Vorri^tung sur Folg hat. 
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Zur tiberwindung dieser Nachteile wurde von der Anmelderin 
in der bekanntgemachten PR-ps 2 160 251 verges chlagen, die 
Keime vor ihrer Einflihrung in den Wirbelschichttroclmer mit 
den beiden Uisungen zu inprSgnieren und samtliche aus der 
Wirbelschicht austretenden Teilchen mit geringeren Abmessun- 
gen als der angestrebten Abmessung erneut in die InprSgnier- 
stufe zurttckzuftthren. Dieses Verfahren, das zwar das Pro- 
blem der BomogenitSt der Kdrnchen Ittst. besitzt Jedoch den 
Nachteil, daft die Itenge des in einem Schiffchen im Kreis- 
lauf zurUckgeftthrten Produkts sehr groB ist, wodurch die 
ProduktivitSt der verwendeten Vorrichtung vermindert wird. 

Weiterhin besitzen sSnrtliche bislang erhaltenen Natriumper- 
carbonatk5mchen keine ausreichende StabilitSt. wenn sie 
zufSllig mit gewissen metallischen Verunreinigungen, wie 
Eisen, verunreinlgt werden. 

Es %nirde nunnehr ein Verf ahren gefundat, das die Nachteile 
der bisherigen Verf ahren ttberwindet, das nieht zu Verstop- 
fungen der Elnspritzdtlsen fiihrt und homogene Natriumper- 
carbonatkdmchen liefert, die eine verbesserte Abriebfestig- 
keit und LagerungsbestSndigkeit besitzen. 

Gegenstand der Erfindung ist daher ein Verfahren zur Her- 
stellung von Hatriunpercarbonatkemchen durch ImprSgnieren 
von Reimen, die geringere Abmessungen aufweisen als die 
herzustellenden icamehen, mit einer Matriumpercarbonat ent- 
haltenden wfiArigen Phase und Verdan^f en des in der wiiAri- 
gen Phase enthaltenen Wassers in einem Wirbelschichttrock- 
ner, das dadurch gekennzeichnet ist, daft man mindestens 
em kondensiertes Alkallmetall- oder Ammonium-phosphat in 
den Wirt>elschichttrockner einffihrt. 

onter Jcondenslertien Phosphaten slnd sbntliehe Phosphate von 
AlkallBetallen oder von Aimonium su v rstehen, di in ihrem 
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Molelriil mlndestens eine Phosphor- Sauerstoff-Pbosphor-Bin- 
dnng aufweisen. Beisplele fUr Phosphate dleser Art sind die 
Pyrv^hosphate* wle Tetranatriiintpyrophosphat und Dinatrium- 
pyrophosphate Polyphosphate, wle Pentanatrlumtripolyphos- 
phat, und Metaphosphate^wle Hatrluntrinetaphosphat und Na- 
trluntetrametaphosphat • Vorzugswelse venrendet man Meta- 
phosphate, die durch eln Phosphor / Alkallmetall-Atoniver- 
hKltnls von 1 gekennzeichnet sind und die cycllsche Ver- 
blndungen sowle geradkettlge Verblndungen mlt relatlv Ian- 
gen Ketten elnschlleSen* Die besten Ergebnlsse erzlelt man 
mit den Hexametaphosphaten, belsplelswelse den Im Handel er* 
bSltllchen Natrlunihexametaphosphaten • 

Obwohl stfmtllche Xondenslerten Phosphate, wle die von Ka* 
lluD und Ammonium, geeignet sind, werden erflndungsgemSfi 
kondenslerte Natrlumphosphate bevorzugt. 

Man kann auch mehrere verschledene kondenslerte Alkallme- 
tall- Oder Anmonlum-phosphate verwenden. 

Das Fhosphat kann In verschiedenartlger Welse In den Trock- 
ner elngeftthrt werden* Im allgemelnen £iihrt man es In Form 
elncMT wiiSrlgen Xi5sung eln. Elne erste Methode besteht darln, 
das Fhosphat In Wasser zu 16sen und die In dleser Welse er- 
baltene LBsung dlrekt In den Hlrbelschlchttrockner elnzu- 
spriihen. Nach elner zwelten Methode kann das Phosphat aucb 
la Form elner X^Bsung In der Oder den zum Inprllgnleren der 
KOmchen verwendeten wSSrlgen Phasen In den Trodcner elnge- 
fUhrt werden. Zn dlesem Fall hSngt die Anwendung des Phos- 
phate v«m dem fttr das Inprfignleren der Relme angewandten 
Verfahren ab. 

• • • 

Das Z^prSgnleren der Kelrae kann auEerhalb des Wlrbelschlcht- 

trockners oder In dem Wlrbelschlchttrodcner erfolgen. Zm 

allgemelnen liqprlignlert man die Kelme vorzugswelse Im Inn ren 

des Wlrbelschlchttrockn rs. Xm letzt ren Pall behandelt man 
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die in der Wirbelschicht vorliegenden Keime mit der oder 
den wSSrigen Phasen^ die Natriumpercarbonat enthalt:en oder 
zu seiner Herstellung dienen^ wozu man verschiedene Hetho- 
den anwenden kann. Man kann eine wSftrige Wasserstoffperoxid- 
ISsung und eine wfifirige Natriumcarbonatl6sung gleichzeitig, 
Jedoch mit Hilfe getrennter EinspritzdUsen, in den Wirbel- 
schichttrockner einfUhren. Nan kann die beiden Ldsungen 
auch gleichzeitig mit Hil£e einer einzigen Einspritzdiise 
zufUhren- in beiden PHllen verhSlt sich der Wirbelschicht- 
trockner als Reaktor, in der daa Natriiampercarbonat durch 
Reaktion von Natriumcarbonat mit Wasserstoffperoxid ge- 
bildet wird. Schliefilich kann man eine wMfirige Phase, die 
Natriumpercarbonat in gelSster oder gegebenenfalls suspen- 
dierter Form enthtilt. in die Wirbelschicht einfiihren, wo- 
bei das Natriuxnpercarbonat zuvor beispielsveise durch Um- 
setzen einer Hasserstoffperoxidltisung mit einer Natrlumcar- 
bonatlosung oder durch Umsetzen von Natritmiperoxid mit Na- 
triumbicarbonat in Gegenwart einer wSErigen Wasserstoffper- 
oxidlbsung hergestellt worden ist. 

Ein besonderes interessantes Verfahren besteht darin, gleich- 
zeitig eine Wasserstoffperoxidlfisung und eine Natrlumcarbo* 
natlbsung getrennt oder unabhSngig voneinander gleichzeitig 
in den Wirbelschichttrockner einzufiihren. Vorzugsvelse bringt 
man die beiden Usungen gemeinsam mit Hilfe ein und derselben 
Einspritzdiise ein* 

Henn die Keime auBerhalb des Wirbelschichttrockners in^rilg- 
niert werden, beschickt roan einen Mischer mit den Keimen und 
den Ldsxingen ffir die Herstellung von Natriumcarbonat oder 
mit einer wSErigen Phase, die geldstes oder suspendlertes 
Natriumpercarbonat enthSlt. Ublicherweise fUhrt man gleich- 
zeitig eine Natriumcarbonatl&sung und eine Hasserstoffper- 
oxidl5sung in den Mischer ein. Wenn man direkt eine Natrium- 
P rcarbonat nthaltende wMftrig Phase in d n Mischer ein- 
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brlngt« kann man dlese vfifirlge Phase in der oben be- 
schriebenen Neise herstellen. 

Das Phosphat is^ in allgeroelnen in mindes-tens einer der 
wafiriaen LBsungen gelSst, die zur Herstellung der wttfirigen 
Phase dient« mit der die Keime inqprSgniert werden. Am 
hSufigsten IBst man das Phosphat in der Wasserstof fperoxid* 
16sung und/oder in der Na'triumcarbonatlBsomg. Vorzugsweise 
16s t man es in der Natriumcarbonatl6siing« 

Die Menge des eingese'tzten Phosphat s kann innerhalb weiter 
Grenzen variiert werden. Sie liegt vorziigsveise zvrischen 
0«01 und SO g/kg des gebildeten Natritnnpercarbonats der 
Formel NajCO^ • ^ ^2^2* besten Ergebnisse erzielt man, 

wenn roan das Phosphat in einer Menge von O, 1 bis 20 g/kg 
des gebildeten Natrixiropercarbonats der Formel Na2CO^ * ^ H^O. 
einsetzt . 

Die WciSrigen Wasserstof fperoxidlbsungen konnen dieses Pro- 
dukt in stark variierenden Mengen enthalten. Vorteilhafter- 
weise verwendet man wSfirige Losungen, die 5 bis 70 Gew«-% 
Wasserstoffperoxld iind noch bevorzugter L6sungen« die IS 
bis 40 Gev.-X Wasserstoffperoxld enthalten. Geringere Kon-' 
•zentrationen sind aus wirtschaftlichen Griinden weniger 
interessant« da eine zu grofie Wassermenge verdanpft werden 
mu6. Andererseits ist es auch nicht erwiinscht, h&here Kon- 
zentrationen anzuwenden^ da solche Lbsungen gefdhrlich 
handzuhaben sind. 

Die NatriUBicarbonat enthaltenden wSfirigen l^sungen k&nnen 
diese Verbindung in sehr stark variierenden Mengen inner- 
halb der Lfislichkcitsgrenzen dieser Verbindung enthalten# 
vobel diese Grenzen natttrlich von der Tenperatur der LBsung 
abhtiagen^ &a allgeaielnen verwendet man LBsungen « die mehr 
als 5 Gev.-S Natriumcarbonat und hiiufig r lO bis 35 Gew.-» 
■atrlvaearbcmat (Ra^^OO.) nthalten. 
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Nan kann ferner entweder der Wasserstof fperoxid enthalten*- 
den Lbsung oder der Natriumcarbonat enthaltenden Losung 
andere Additive zusetzen, beispielsweise Stabilisatoren fUr 
das Natriun^rcarbonat oder VorlSufer dieser Stabilisatoren^ 
wie Nagnesiumsulfat \ind Natriximsililcat^ sowie Korrosionsin- 
hibitoren, wie Nitrate. In dieser Weise kann man eine wMEri* 
ge Wassersto££peroxidl6sung« die Magnesiiunsulfat enthSlt, 
und eine vSfirige Natriumcarbonatl&sung^ die Natriums ilikat 
enthSltf vervenden. Die gegebenenfalls einzusetzenden Sta- 
bilisatoren fiir das Natriumpercarbonat kdnnen in solchen 
Mengen verwendet werden, da6 ihr Gehalt in dem £ndprodukt 
zwischen 0« 1 und 20 g/kg des Natriximpercarbonats der For- 
mel Na^CO^ * 3/2 H2O2 liegt. Diese Additive sind jedoch nicht 
notwendig • 

Das beim ImprSgnieren angewandte MolverhMltnis von Wasser- 
stoffperoxid zu Natriumcarbonat liegt« wenn man diese- Rea- 
genzien getrennt einsetzt, iro allgeroeinen bei etwa 1,5. 
HSufiger verwendet man Jedoch ein VerhSltnis zwischen 1^3 
und 1,7 und vorzugsweise zwischen 1,45 und 1,52» 

Die Ten^ratur der Wirbelschicht wird so ausgewShlt, dafi die 
Temperatur nicht iiberschritten wird, bei der sich das Na- 
triumpercarbonat zu zersetzen beginnt. Sie liegt im allge- 
meinen zwischen der Raumtemperatur und lOO^C und im allge- 
meinen zwischen 35 \ind 95^ C und bevorzugter zwischen 45 
und 85^C. Die Tenqperatur der Luft oder eines anderen Gases, 
das von unten in die Wirbelschicht eingefUhrt wird, bei- 
spielsweise iiber ein Verteilerblech oder eine Verteiler-. 
platte« kann innerhalb sehr weiter Grenzen variieren, die 
insbesondere von der angestrebten Temperatur der Wirbel- 
schicht, der Menge des zu entfernenden Wassers und dem Durch- 
aatz des aufwirbelnden Gases abhtogt. Sie liegt im allgemel* 
nen zwischen 80 und 250^C und vorzugsweise zwischen lOO und 
200^C. Man kann J doch auch bei ander n Ten^raturen arbel- 
ten. Di MSheren Ten^raturen sind im allgemeinen weniger 
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geelgnet^ da sich durch Verdan^fung oder diirch Zersetzung 
Haaserstoffperoxldverluste einstellen kSnnen. 

Das aufwirbelnde Gas kann Irgendein Gas seln^ das gegentiber 
den Bestandteilen der Wirbelschlcht inert ist. Im allgemei* 
nen verwendet man Stick8to£f , Edelgase^ Sauerstoff oder 
Lttft. Lu£t 1st besonders gut geeignet. Der Feuchtigkeitsgrad 
des aus der Wlrbelschicht austretenden aufwlrbelnden Gases 
wird im allgemeinen bei weniger als lOO % und vorzugsweise 
bei veniger als 90 t gehalten, xim die Zersetzung des Natrium- 
percarbonats zu vermeiden. 

Die bei dem erfindvingsgemMBen Verfahren eingesetzten Keime 
k5nnen beliebige Abmessungen besitzen. In alien Fiillen sind 
Jedoch ihre Abmessungen geringer als die der angestrebten 
iC5rnchen. Neiterhin kSnnen sie beliebigen Ursprungs sein. 
Bei der Inbetriebnahme der verwendeten Vorrichtung beschickt 
man die Schicht mit Keimen, bei denen es sich vorzugsweise 
um kleine Natriumpercarbonatteilchen handelt, die roan ent- 
veder mit Hilfe einer anderen Vorrichtung oder mit Hilfe 
eines Naftverfahrens hergestellt hat. Man kann auch Teilchen 
anderer anorganischer Persalze, wie Natriionperborat-mono- 
hydrate Natriui^perborat-tetrahydrat^ Persilikate^ Persulfa- 
te Oder Phosphat-perhydrate verwenden^ da sie ebenfalls eine 
homogene Verteilung des aktiven Sauerstof fs in den K5mchen 
sicherstellen • 

WSbrend der DurchfUhrung des Verfahrens ist die Amresenheit 
von Keimen mit geringer en Abmessungen als denen der herzu- 
stellenden K5mchen in der Wirbelschicht ebenfalls erforder- 
lich. Henn das Impr^Kgnieren in der Wirbelschicht erfolgt, 
bestehen die Keime mindestens zum Teil aus dem Ratriunper- 
carbonatendprodtikt^ das normalerweise in der Schicht ent- 
halten 1st. Man kann auch den Anteil der Keime erh5hen« in- 
den man f ine liatriumpercarbonatk6mchen in di S^icht 
Inbringt oder inen Tteil d r bereits gebild ten RSmciien 



70988S/0983 



- ^ - 



2733935 



in der Schicht xnechanisch zerstbrt Oder schliefillch beide 
Mafinahmen zuglelch anwendet. 

Die feinen Natriinnpercarbonatteilchen^ die roan in die Schicht 
einfiihren kann, kbnnen in diesem Fall Produktionsriickstfinde 
sein, die nach dem Vermahlen von in dem Trockner gebildeten, 
zu grofien Natritinipercarbonat.k5rnchen aufierhalb der Wirbel-^ 
schicht anfallen, aie k5nnen Feinteilchen sein, die mit dem 
aufwirbelnden Gas aus der Wirbelschicht roitgerissen werden, 
sie kbnnen bei der Herstellung nach einem anderen Verfahren 
Oder bei einem gegebenenfalls durchgefiihrten Vermahlen an- 
fallen oder k5nnen aus mehreren dieser Quellen stammen. 

Man kann den Wirbelschichttrockner auch mit einer oder 
mehreren Vorrichtungen, wie Mahleinrichtungen, Riihrern oder 
Abstrei£vorrichttingen versehen, die die zusammengeballten 
K5rnchen mechanisch zerstbren und gleichzeitig die Bildung 
von Keimen verursachen. Diese Vorrichtungen vermeiden 
£erner« da6 sich die Masse der Schicht zusamnenballt. Bei 
Wirbelschicht en mit groEen Abmessungen werden diese Vor- 
richtungen im allgemeinen nicht verwendet, da nan dort die 
Bildung von Agglomeraten nicht beobachtet. In diesem Fall 
ist es bevorzugt, im Kreislauf zuriickge£tthrtes Natriximper- 
carbonat oder Riickst&nde in die Wirbelschicht einzufUhren, 
wenn man den Keimanteil der Schicht erhOhen will. Die be- 
vorzugt zur Steigerung des Keimanteils in der Schicht ver- 
wendete Methode besteht darin, die Feinteilchen iro Kreis- 
lauf zuriickzufUhren^ die mit dem aufwirbelnden Gas aus der 
Schicht mitgerissen werden. 

Wenn die Kelme aufierhalb des Wirbelschichttrockners iraprlig- 
niert werden «- versorgt roan diesen ausschliefilich mit Teil- 
Chen, die in der Iiq^rMgnierstufe geblldet wurden. In diesero 
Fall wird die Einftfhrung der feinen Natriumpercarbcmatteil- 
ch n in die Misch Inrlchtung dadiurch sich rgestellt, dafi man 
das nach dem V rmahlen der zu grobktfrnigen Fraktion gebild t 
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Material im Kreislauf zuxiickfUhrt, das hel6t den Siebriick- 
stand des allquoten Antells der trockenen Natriun^iercarbonat* 
kdrnchen, die am Ausgang des Trockners entnoramen werden, und 
die £einen Natriumpercarbonatkdrnchen, die mit dem aufwir- 
belnden Gas mitgerissen werden. 

Der aliquoten Teil der aus dem Trockner entnommenen Natrium- 
percarbonatkttrnchen, die gesiebt werden und das gewunschte 
Produkt liefern, ist nur eine Fraktion der Gesamtmenge der 
flatriuiiQ>ercarbonatk6mchen« die aus dem Trockner austreten. 
In der Tat ist zu beobachten, dae die Menge der im Kreis- 
lauf in den Mischer zurlickgefUhrten trockenen Katriumper- 
carbonatkSmcten so grofi sein muS, daS das aus dem Mischer 
austretende Produkt einen Feuchtigkeitsgehalt von weniger 
als 5 bis ID Gew.-X aufweist, was von dem verwendeten Mischer 
abhangt, um die Bildung von unervUnschten Agglomeraten zu 
verhindern. 

Wenn das ImprSgnieren der Keime in dem Hirbelschichttrockner 
^<*folgt« kann man die L5sung oder die L5sungen an verschie- 
denen Stellen der Wirbelschicht einfUhren. Vorzugsweise 
ftthrt man sie in die untere HMlfte der Wirbelschicht ein. 
Die Ii5sungen werden gleichzeitig oder getrennt mit Hilfe 
von zwei getrennten EinspritzdUsen oder mit Rilfe einer ein- 
zigen Einspritzdtise eingefUhrt. wobei das Vermischen der 
Materialien im Inneren oder am Einlafi der Einspritzdiise er- 
folgt. Diese LSsungen werden unter Anwendung an sich bekann- 
ter Verfahrensweisen in die eigentliche Wirbelschicht eln- 
gefUhrt. 

Die Teiiy;>eratur der L6sungen kann innerhalb sehr breiter Gren* 
sen variieren. Vorzugsweise itbersteigt sie die tenperatur 
der Wirbelschicht nicht, um zu vermeiden« daft in den Bin- 
spritzvorriehtungen- eine unerwfinschte Kristallisation auf- 
tritt« vemi man konzentri rt L5sung n verwend t. Man arbei- 
t t in Allgemeinen hei Tempera turen zwis h n Raumtmperatur 
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und 70**C und vorzugswelse zwischen 20 und 50°C. Die Tem- 
peraturen der belden Losungen mUssen nicht notwendiger- 
welse identisch sein. 

Wenn die Verteilung der Lbsungen oder der wafirigen Phase 
auf den Keimen aufierhalb der Hirbelschlcht erfolgt, kann 
man. verschiedene Arten von Mischern verwenden. Man kann 
kontinuierlich betriebene Mischer. beisplelsweise einen 
Mischtrog mit ein oder zwei RUhrerwellen mlt Riihrf Itigeln, 
einen Schneckenini sober oder auch einen Tronroelmi sober mit 
einer Abstreifvorrichtung verwenden und gute Ergebnisse er- 
zielen. 



Das erfindungsgemSBe Verfahren kann kontinuierlich oder 
dlskontlnulerlich durchgefiihrt werden. Der Hlrbelschicht- 
trockner kann die Form eines Zylinders, eines Zyllnderkonus, 
eines Parallelepipeds oder irgendeine andere Form haben, die 
die Durchfiihrung des Verfahrens ermOglicht. 

Die Versorgung mit dem festen Produkt kann in jeder an sich 
bekannten Weise erfolgen, beisplelsweise mit Hilfe eines 
Venturi-Systems. Das feste Beschickungsmaterial umfaBt im 
allgemeinen Teilchen mit einem Durchmesser von weniger als 
0,4 mm, der hSufiger zwischen O.Ol und O. 35 liegt. Es ver- 
steht sich Jedoch, daft diese Werte nur Beispiele darstelleh 
und dae man auch Teilchen mit anderen Abmessungen verwenden 
kann. 

Das Abziehen der K5mchen kann mit HilCe irgendeiner an sich 
bekannten Vorrlchtung erfolgen, beisplelsweise durch Austra- 
gen aus dem unteren Abschnitt des Trockners oder mit Hilfe 
eines seltlichen Rohrs, das im xjnteren Abschnitt des Trock- 
ners angeordnet ist, oder durch Oberlaufen in ein seitlich 
angeordnetes Rohr. das dann gleichzeitig die H&he der Wir- 
belschlcht deflnlert. 
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Die aus der Wlrbelschicht austretenden Gase werden durch einen 
Abscheider zur Abtrennung der felnteiligen Materlalien ge- 
£tihrt:, beisplelswelse durch einen Zyklon. Die abgezogenen 
Gase k5nnen in die Atmosphere abgelassen oder gegebenen- 
falls emeut in die Wirbelschicht eingefiihrt werden, nach* 
dein man sie durch Trocknen oder durch Kondensation teilwei- 
se Oder vollst&ndig von den enthaltenen Wasserdampfen be- 
£reit hat. 

Wenn die Keime direkt in dero Wirbelschichttrockner inprMg- 
niert werden, hSngen die Abmessungen der K6mchen iiberwie- 
gend von der Menge der in der Schicht vorhandenen Keime ab, 
wobei die Gr5fie der K6rnchen dem Keimgehalt umgekehrt pro- 
portional ist. Die Teilchengr5&e ist daher umgekehrt pro- 
portional der Menge der in die Schicht eingeftthrten £ein- 
teiligen Natriumpercarbonatk5rnchen und umgekehrt propor- 
tional der Anwendung von gegebenenfalls in der Schicht an- 
geordneten Vorrichtungen zur mechanischen Zerstbrung der 
Kttmchen (Mahl vorrichtungen etc.). 

Die Abmessungen der KSrnchen hSngen ferner von dem Gasdruck 
in dem oder den Einspritzeinrichtungen ab, die dazu verwen- 
det werden, die Ldstingen in die Wirbelschicht einzuspritzen, 
wobei die Gr5fie der Kdrnchen dero Druck umgekehrt proportional 
ist. 

Die Steuerung der AbiMssungen der Kdrnchen* auf den gewiinsch- 
ten Wert kann somit ohne we i teres dadurch er£olgen« daft man 
entweder den Anteil der Keime in der Schicht durch Zu£tDirung 
von Keimen oder durch Zerstdrung der K5mchen in der Schicht 
erh5ht oder indem man den Druck in den Einspritzeinrichtun-- 
gen verSndert oder indem man beide Naftnahroen zugleich er- 
greift. 

Das er£lndungsgeiidis V r£ahren kann mit Vorteil in den Vor- 
richtungen durchgefUhrt werd n, die in den beigefttgten Zelch- 
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nungen dargestellt slnd« die in den Fig. 1, 2 und 3 ver- 
schiedene AusfUhrungsformen von Vorrichttingen zur Durch- 
fiihrung des erf indungsgemSfien Verfahrens wiedergeben. 

In der Pig. 1 ist ein Trockner mit einer Wirbelschicht 1 
aus K5rnchen wiedergegeben, die mit Hil£e eines Gases, wie 
Luft, aufgewirbelt werden« das Uber die Leitung 2 in das 
System eingefUhrt wird, nachdem es in einem Vorerhitzer 3 vor- 
erhitzt worden ist, der iiber die Leitung 23 mit L\ift ver- 
sorgt wird und dessen Temperatur mit Hilfe einer Steuerein- 
richtung 4 iiberwacht und gesteuert wird. Die warroe Luft 
wird in den Windkasten 5 eingefUhrt und dringt von dort Uber 
das Gitter 6 in die Wirbelschicht 1 ein, Uber der sich eine 
Zone 7 befindet, die es ermttglicht, einen Teil der Feinteil- 
chen in die Wirbelschicht zurUckzufUhren. Das Gitter 6 ist 
in der Mitte mit einem Loch 15 versehen, durch das die Wel- 
le eines Abstreifers mit starren Abstreifklingen 6 gefUhrt 
ist. Uber ein Rohr 24 kann eine Zerkleinerungseinrichtung 
in den xmteren Abschnitt der Schicht eingefUhrt werden. 

Die aus der Wirbelschicht austretenden Gase werden Uber die 
Leitung 8 in eine Samroeleinrichtung fUr die feinteiligen An- 
telle Oder einen Zyklon 9 UberfUhrt und verlassen die Vor- 
richtung Uber das GeblMse lO. Die feinteiligen Materialien 
werden in dem Behfilter 11 gesammelt. 

Die Keime, die insbesondere die gesamten in dem Beh&lter 11 
gesammelten feinteiligen Materialien umfassen, werden Uber 
eine SchUttelrutsche 12 mit Hilfe eines Venturis 13, der 
Uber die Leitung 14 mit Druckluft versorgt wird, in die 
Wirbelschicht eingefUhrt. 

Die Wasserstof fperoxid enthaltende L5siing wird Uber die Lei- 
tung 18 ana dem themostatisierten LagergefMft 17 abgezogen, 
das auf der gewUnschten TeoEperatur gehalten wird, wMhrend 
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die Matriumcarbonat enthaltende LSsung Uber die Leltting 25 
au8 dem thermostatisierten LagergefMfi 26 abgezogen wird, das 
ebenfalls aiif der gevtinschten Temperatur gehalten wird« wo- 
bel die beiden Temperaturen gleich oder verschieden sein 
kSiinen. Die beiden Lbsungen werden mit Hilfe einer Ein- 
spritzdfise 19, die Uber die Leitung 20 mit in der Einrich- 
tung 21 erhitzter Druckluft versorgt wird, vermischt und 
in die Wirbelschicht eingespritzt. 

Das granulierte Produkt wird entweder durch Uberlaufeh Uber 
die Leitung 22 oder durch Abziehen Uber die Leitung 27 aus 
der Vorrichtung entnommen. 

In der Fig. 2 ist eine ahnliche Vorrichtung vie die in der 
Fig. 1 gezeigte dargestellt, wobei Jedoch die einzige Ein- 
spritzdUse durch zwei EinspritzdUsen ersetzt ist und im 
unteren Abschnitt des Reaktionsgefeifies keine Entnahmeoffnung 
vorgesehen ist* 

Die Wasserstoffperoxid enthaltende L£5sung wird Uber die Lei- 
tung 18 aus dem therroostatislerten LagergefSB 17 abgezogen, 
das auf der ge%riinschten Temperatur gehalten wird, und wird 
dann mit Hilfe einer EinspritzdUse 19a, die Uber die Leitung 
20a mit Druckluft versorgt wird, die ihrerseits in der Ein- 
richtung 21a erhitzt wird, in die Wirbelschicht eingespritzt • 

Die Natriumcarbonat enthaltende L&simg verlSfit das thermo- 
stat isierte LagergefSfi 26, das auf der gewUnschten Ten^ra- 
tur gehalten wird, Uber die Leitung 25 und wird mit Hilfe 
der EinspritzdUse 19b, die Uber die Leitung^ 20b mit Druck- 
luft versorgt wird, welche Luft in der Einrichtung 21b 
erhitzt wird, in die Wirbelschicht gespritzt. 

Die anderen Binselheiten der Vorrichtung sind identisch Bait 
d n n d r in der Pig. 1 darg stellt n V rrichtung. 
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In der Pig. 3 ist eine weitere Ausfiihrungsfoxm einer Vor- 
richtung dargestellt, die es ermoglicht, die Keime auBer- 
halb des Kirbelschichttrockners in einer Mischvorrichtung 
zu itnpragnieren. 

Der Hischer 28 wird Uber zwei SchUttelrutschen 29 und 30 
beschick^. Die Rutsche 29 ennaglicht die Zugabe von im 
Kreislauf zuriickgef iihrten trockenen Natriumpercarbonatkom- 
chen sowie von Losungen von Wasserstof fperoxid und von Na- 
triumcarbonat, wobei diese Lbsungen auch direkt in den Mi- 
scher 28 eingefuhrt werden k&nnen. Die Rutsche 29 dient 
dann nur zur Zu£iihrung des im Kreislauf gefUhrten trocke- 
nen Percarbonats oder kann dann auch fortgelassen werden. 
Die Rutsche 30 ist mit einem Versorgungstrichter 31 ver- 
sehen und ermoglicht eine gleichmS&ige EinfUhrung von Na- 
triumpercarbonatkeimen , die 

aus feinen Natriunpercarbonatkbmchen bestehen, die mit 
der aufwirbelnden Luft in der Leitung 32 mitgerissen und 
in dem Zyklon 33 abgetrennt werden; 

aus feinen Natriiimpercarbonatkdrnchen bestehen, die auf dem 
Sieb 45 anfallen und in die Vermahleinrichtung 46 eingefUhrt 
werden; oder 

aus den Riickstanden der Natriumpercarbonatkbrnchen auf dem 
Sieb 41 bestehen, die aus dem Wirbelschichttrockner 36 ab- 
gezogen werden und in die Vermahleinrichtung 46 UberfUhrt 
werden. 

Die feuchten Natriumpercarbonatk5mchen« die den Mischer 28 
Cter desi Oberlauf 34 verlassen, der auf dem Niveau der idhB^ der Vor- 
richtung angeordnet ist, werden auf ein RUttelsieb 35 liber- 
ftihrt. Aufgrund dieses Siebes, auf das man einige grofte 
Porzellankugeln legen kann, wird vermieden, dafi Agglomerate 
von feuchten Natriusq^ercarbonatkdrnchen, die sich gegebenen- 
falls in dem Mischer 28 gebildet haben kOnn n, in di Wir- 
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belschicht 36 eingefiihrt werden. 

I>er Wlrbelschichttrockner 36 kann mit elnem doppelten Man- 
tel 37 versehen seln, diirch den Dang;>f strdnen kann. 

Der untere Abschnitt des Trockners umfaEt ein perforlertes 
Stahlblech 38, das eine richtige Verteilung der tiber die 
Leltung 53 zugeftthrten aufwirbelnden Lu£t sicherstellt. 

Der Trockner ist mlt Hilfe einer Trennplatte 39 geteilt, 
die die Schicht in zwei ungleich groBe Abschnitte trennt* 
Die feuchten Natrit2inpercarbonatk5rnchen werden in den groAen 
Abschnitt eingefUhrt und dringen unter der Trennplatte bin- 
dnrch in den kleinen Abschnitt ein, von wo aus sie Uber das 
Rohr 40 den Trockner ver lessen. 

Mit Hilfe eines SauggeblSses 51 wird die aufwirbelnde Luft, 
die mit feinen Natri\impercarbonatk5mchen beladen ist, durch 
den Zyklon 33 gefiihrt, aus dem die feinteiligen Materialien 
abgezogen und tiber den Ftilltrichter 31 und die Schtittcilrut- 
sche 30 dem Nischer 28 zugefUhrt werden. 

Die iiber das Rohr 40 aus dem Trockner 36 austretenden trocke- 
nen Natriumpercarbonatkdrnchen werden tiber ein RUttelsieb 41 
gefiihrt, das die Krusten und zusaromengeballten Materialien 
Burttckhait. Dieser Rtickstand wird tiber die Leitung 42 in die 
Mahleinrichtung 46 tiberfUhrt und von dort tiber die Leitung^ 
42 in den Mischer 28 zurtickgef tthrt . 

Die durch das Sieb 41 hindurchgedrungenen trockenen Katrium- 
percarbonatkttmchen fallen in den Trichter 43, aus dem tiber 
einen tiberlauf ein aUquoter Anteil tiber die Leitung 44 auf 
das S±€^ 45 geftihrt wird, das mit einem Maschengitter ver* 
sehen ist, dessen Maschenweite der ftir die Produktion ange- 
strebten Kdrngrtffie ntspricht. Die durch das Sieb 45 hin- 
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durchdringenden Natrlumpercarbonatk&rnchen stellen das fein- 
teilige Produkt dar. Die auf dem Sieb 45 anfallenden Riick- 
stMnde werden in die Mahleinrichtung 46 UberfUhrt und dann 
Uber die Leitxing 52 dem Mischer 28 zugefUhrt. 

Der Rest der trockenen Natriiunpercarbonatkbrnchen wird mit 
Luft aus dem Trichter 43 in die Leitung 48 mitgerissen, die 
mit Hilfe einer endlosen Schnecke 47 mit trockenem Natrium- 
percarbonat versorgt wird. Die Abdichtung dieser ZufUhrung 
wird mit Hilfe einer Schicht von Natriumpercarbonatkornchen 
sichergestellt, die sich in dem Beschickungstrichter 43 der 
endlosen Schnecke 47 befindet. 

Die Trennung der im Kreislauf gefUhrten trockenen Natriiim- 
percarbonatk5rncben von der Luft erfolgt mit Hilfe eines 
Zyklons 49, der mit einem Schlauchf ilter SO ausgeriistet 
ist. 

Gegenstand der Erfindung sind ferner die Natriuropercarbonat 
enthaltenden Kornchen, die bei der Durchftihrimg des erfin- 
dungsgem^&en Verfahrens erhalten werden. 

Die Erfindung betrifft ferner Natriumpercarbonatk5mchen, 
die 0,001 bis 5 Gew.-X und vorzugsweise 0,01 bis 2 Gew.-X 
mindestens eines kondensierten Alkalimetall- oder Ammonium** 
phosphats der oben definierten Art und vorzugsweise Hatrium- 
hexametaphosphat enthalten. 

Das erf indungs^eroafi gebildete Produkt ist in Vergleich zu 
einem Produkt, das kein Phosphatderivat enthMlt, besonders 
geeignet, da es eine bessere StabilitMt gegen eine etwaige 
Verunreinigung durch Netalliohen, wie Eisenionen, und gegen- 
iiber anderen Bestandteilen von Waschmittelpulvem besitzt. 
Weiterhin sind die gebildeten Natriuinpercarbonatk5mchen 
b sond rs homogen. Sie sind fUr all iiblichen Anwendimgs- 
zw eke V n Natriumpercarbonatkdrnchen geeign t irnd insbeson-* 
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dere als Bestandteile von Waschmlttelpulvern. 

Weiterhin kaxm das erfindirngsgemMfte Verfahren wesentlich 
lelchter durchgefiihrt werden, da die Reaktionspartner mit 
Hllfe einer einzigen EinspritzdUse zugefUhrt werden kdnnen, 
wenn das Imprtfgnieren in der Wirbelschicht erfolgt. Weiter- 
bin beobachtet man in diesem Pall eine deutliche Verbesserung 
der Wasserstoffperoxidausbeute. 

Die folgenden Beispiele dienen der weiteren ErlSuterung der 
Erfindung. 

Beisoiel 1 

Das folgende Beispiel wurde durchgefUhrt, xjm die Steigerimg 
der StabilitMt der Natriurapercarbonatkornchen bei einer Ver- 
unreinigung mit wachsenden Mengen von Eisen nachzuweisen, 
wobei diese Stabilitatsverbesserung eine Folge der Verwen- 
dung von Natriunihexametaphosphat ist. 

Die veiter unten untersuchten Produktproben wurden mit Hil- 
fe einer kontinuierlich betriebenen Vorrichtung der Art her- 
gestellt^ wie sie in der Fig. 2 dargestellt ist. Der verven- 
dete Trockner mit zylindrischem Querschnitt umfafit zwei Ab- 
schnitte mit unterschiedlichen Durchmessern. Der untere Ab- 
schnitt besitzt einen Durchmesser von 152 mm und eine H5he 
oberhalb des Luftverteilungsgitters von 915 mm, wShrend der 
obere Abschnitt einen Durchmesser von 305 mm und eine Hohe 
von 300 mm besitzt. 

Als Anfangsbeschickung der Schicht verwendet man 3 kg fein- 
teilige Natriumpercarbonatkeime. Die Schicht wird au£gevir- 
belt« indem man durch die Gasverteilerplatte einen auf 180*^C 
erhitzten Gasstrom mit einer Geschwindigkeit von 50 Nm^/h 
hindurchfiihrt. Die Temperatur d r Wirbelschicht li gt zwischen 
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68 und 70**C, 

Der Trockner wlrd kontinuierlich mit einer waBrigen Wasser- 
stoffperoxidlosung und einer wafirlgen Natriumcarbonatlosung 
mit Hil£e von zwei getrennten EinspritzdUsen versorgt, die 
in die Wirbelschicht eintauchen. Das bei der Einftthrung 
angewandte H202/Na2C02-MolverhSltnis betrSgt 1,48. 

Die waBrige Natriumcarbona'tldsung enthMlt 30 Gew.-X Natrium- 
carbonate 1,2 Gew.-X Natriumsilikat mit einer Dichte von 
36^ Baum£ und gegebenenfalls 0,95 6ew.-% Natriumhexameta- 
phosphat der Summenformel ^^5(^0^)^ * H2O, das von der 
Firma Chemische Werke Budenheim vertrieben wird (Produkte 
1 bis 6). Das Vergleichsprodukt (Produkt 7R)wird mit einer 
Shnlichen Lbsung hergestellt, das kein Natriumhexametaphos- 
phat enthalt. 

Diese L5sung wird auf 45^C erhitzt tind in einer Menge von 
2,58 kg/h in die Wirbelschicht eingefUhrt. 

Die wafirige Wassersto££peroxidl5sung enthlilt 24,6 Gew.-X 
Was sers toff peroxid und 0,75 Gew.-X Magnesiumsulf at (MgSO^ • 
7H2O) . Diese Losung wird mit einer Temperatur von 25^C in 
einer Menge von 1,494 kg/h in die Wirbelschicht eingespeist. 

Die EinspritzdUsen werden mit Luft mit einer Temperatur von 

55 bis 60^C unter Anwendung eines effektiven Drucks von 

2 3 
1 kg/cm bei einem Diirchsatz von 3 Nm /h betrieben^ 

Es werden variable Mengen von Eisen (III) -chlorid in die Na- 
triumcarbonatlosung eingefiihrt, um eine zufMllige Eisenver* 
unreinigung zu simulieren. 

Dann wird die Stabilit^t der in dieser Weise erhaltenen Pro- 
ben gemess n. Die Unt rsuchungsmethod b st ht darin, d n 
Verlust an aktivem Sauerst ff nach einer Lag rting wShrend 
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zvel Stunden bel lOS^C zu bestimmen. Hlerzu beschickt man 
ein Glasrohr mit flachem Boden mit einer Hbhe von 160 ran 
und elnem Durchmesser von 28,5 mm mit. 50 g Natrlumpercar* 
bonat, dessen Gehalt an aktivem Sauerstoff man zuvor be- 
stinmt hat, iind taucht das Rohr dann in einen bel lOS^C 
gehaltenen Thermostaten • Nach zvel Stunden kiihlt man das 
Rohr ab und glefit selnen Inhalt langsam In einen Kolben, 
4er 140 ml 9n SchvefelsSure enthMlt. Anschlieftend bestimmt 
man den noch vorhandenen aktlven Sauerstoff durch Titrie- 
ren mit Permanganat • Der Verlust der Probe an aktivem Sauer- 
stoff in Prozent wird mit Hllfe der folgenden Gleichung er- 
rechnets Verlust an aktivem Sauerstoff = 




X lOO 



in der die Anf angskonzentration an aktivoi Sauerstoff imd 
C die Konzentration nach dem Erhitzen bedeuten. 

Die Zusammensetzung der Produkte und ihre Stabllitat sind 
in der folgenden Tabelle I angegeben. 



TABELLE I 



Prodakt 




1 


2 


3 


4 


5 


6 


7R 


Gehalt an Eisen 


"«/kg 


12 


10 


22 


42 


70 


92 


37 


Gehalt an aktivem 
Sauerstoff 




144 


138 


144 


144 


143 


144 


137 


G^ialt an Ratrium- 
hexanetaphosphat 




6.3 


6.3 


6.4 


6,4 


6.4 


6,4 


O 


vittlerer Durchmesser 
der Teilchen 




0,360 


0,425 


0,370 


0,400 


0.355 


0,340 


0.425 


Stsbilitiit: Verlust 
an aktivem Sauerstoff 


X 

• 


7 


7 


7 


8 


8 


9 


11 
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Die Untersuchung der in der obigen Tabelle I angegebenen 
Ergebnisse zeigt, daB man durch Einfilhrung von Natriumhexa- 
metaphosphat eine gute Stabilisierung von Natriumpercarbona^ 
erreicht, und das selbst dann, wenn erhebliche Mengen Eisen 
vorhanden sind. 

Beisniel 2 

Das folgende Beispiel dient dem Zweck des Nachweises, dafi 
es aufgrund der erfindungsgemSfien Zugabe von Na^riiunhexameta- 
phosphat 2u einer der in die Wirbelschicht uberfiihrt^en Losun- 
gen moglich ist, nur eine einzige Einspritzdiise zu verwenden. 

Es wurden zwel Untersuchungen in einer Vorrichtxmg der Art 
durchgefiihrt, wie sie in der Fig. 1 dargestellt ist. Die Be- 
triebsbedingungen sind mit denen in Beispiel 1 angegebenen 
vergleichbar . 

Bei der Untersuchung 8, die erf indungsgemSfi durchgefUhrt wird, 
beschickt man die Wirbelschicht mit einer Natriumcarbonatlb- 
sung, die 0,95 Gew.-X Natrixinihexametaphosphat, 1,2 Gew.-X Na- 
triumsilikat mit einer Dichte von 36^ Baum^ xind 30 6ew.-X Na- 
triumcarbonat enth^lt. Der Versuch konnte wMhrend mehrerer 
Tage diirchgefiihrt werden, ohne daS ein Verstopfen der Ein- 
spritzdiise festgestellt werden konnte* 

Zu Vergleichszwecken wurde der Versuch Nr. 8 ohne die Zugabe 
von Natriuxhhexametaphosphat in die Natriumcarbonatlosung 
viederholt (Versuch 9R) . Nach einer Betriebszelt von 5 Minu- 
ten ist das Verstopfen der Einspritzdiise festzustellen. 

Der Vergleich der Versuche 8 und 9R zeigt« daS es aufgrund 
der Verwendung von Natriiamhexametaphosphat moglich ist, nur 
eine einzige Einspritzdiise zu verwenden, was eine Vereinfachung 
der fiir di Herst Hung von Natriximp rcarbonat v rw ndeten Vor- 
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richtung ennoglicht. 
Belspiel 3 

Das folgende Belspiel dient dem Nachweis der Tatsache, dafi 
man bel der gleichzeltigen Anwendiing einer einzigen Einspritz- 
diise und von Natriumhexametaphosphat eine bessere Wasserstoff- 
peroxldbindungsausbeute erzielt. 

Die Untersuchungen vnirden in den Vorrichtungen der gleichen 
Art durchgefUhrt, wie sie in den Fig. 1 und 2 dargestellt xind 
in Belspiel 2 beschrieben sind. Die angewandten Verf ahrensbe- 
dlngungen slnd vergleichbar den in Belspiel 2 beschriebenen. 

Die Untersuchung lOR stelll: eine Vergleichstintersuchung dar, 
die in einer Vorrichtung roit zwei Einspritzdiisen durchgeftihrt 
wurde (wie sie in der Fig. 2 dargestellt ist) . Die verwendete 
NatriuiQcarbonatlbsung enthielt kein Natriumhexametaphosphat. 
Die Bindungsausbeute des Wasserstoffperoxids liegt zwischen 
95,4 und 96,8 %. 

Die Untersuchung 11 %rarde erf IndungsgemaB in einer Vorrich- 
tung durchgefUhrt, die nur eine einzige Einspritzdiise auf- 
weist (wie sie in der Fig. 1 dargestellt ist) . Die verwende- 
te Natriumcarbonatldsung enthielt 6,6 g Natriumhexametaphos- 
phat pro kg. Die Bindungsausbeute des Wasserstoffperoxids 
liegt zwischen 97,4 und 98«1 X. 

Somlt ist es durch die Einftihrung von Natriumhexametaphos- 
phat in die Natrlumcarbonatl5sung mdgllch, nicht nur ledig- 
lich eine Einspritzdiise zu verwenden, sondern auch die Aus- 
beute der Bindung des Wasserstoffperoxids zu verbessem. 
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